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@ Verfahren zur Herstellung von synthettschem Lepldokroklt. 

© Die Erfindung betrifft etn Verfahren zur Herstellung 
von synthetischem Lepidokrokit mit einem Gehalt an 
a-Eisen(HI)oxidhydroxId von unter 5% durch Umsetzen 
einer Mischung elner wassrlgen Eisen[ll)-chlorid-L6sung 
und einer organischen Verbindung, welche mit Eisen- 
(IIIHonen stabile Chelatkomplexe blldet, mit wass- 
rigen Losungen von Alkali metallhydroxiden unter gteich- 
zeitlger Oxidation mit Luftsauerstoff, sowie die Ver- 
wendung des synthetischen Lepldokrokits als lasieren- 
des Farbpigment. 
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r Verfahren zur Herstellung von synthetischem Lepidokrokit 

Die Erfindung betrlfft ein Verfahren zur Herstellung von 
synthetischem Lepidokrokit mit einem Gehalt an <£-Eisen- 
5 (Ill)oxidhydroxid von unter 5 % durch Omsetzen einer 

yra&rigen Eisen(III)chlorid-L3sung mit' waBrigen LSsungen 
von Alkalimetallhydroxiden unter gleichzeitiger Oxidation 
mit Luftsauerstoff sowie seine Vervrendung als lasierendes 
Parbpigment. 

K3 

Die Herstellung von synthetischem Lepidokrokit ist an 
sich bekannt und mehrfach beschrieben. So lafit sich- 
Lepidokrokit beispielsweise durch Ausfailen von Eisen- 
(Il)hydroxid aus einer Eisen(II)chloridl5sung mit Ammo- 

]5 niak bei pH » 7 und einer Temperatur von 20 bis 50°C 
und durch anschliefiende Oxidation des ausgefcLllten 
Hydroxids mit Luft unter Beibehaltung des pH-Wertes her- 
zustellen (Schwertmann, Zeitschrift f . Anorg. Chemie 298 
(1959), (337-348). Aus der DT-PS 1 223 352 ist ein wei- 

20 teres Verfahren zur Herstellung des Lepidokrokits be- 
kannt, bei dem die Keimbildung durch Failung von Eisen(II)- 
salzlosungen mit Alkali- oder Erdalkalibasen und Oxidation 
des -Eisen(II)hydroxids Oder -carbonats mit Sauerstoff, 
Luft, organischen Nitroverbindungen oder anderen Oxi- 

25 dationsmitteln erfolgt und gegebenenfalls ein Keimwachs- 
tum des ^r-FeOOH in Eisen( II) salzlosungen entweder in 
Gegenwart von metallischem Eisen oder in Eisen(II)salzl5- 
sungen bei gleichzeitiger Zugabe aquivalenter Mengen 
von Eisen(II)ionen und Alkali- oder Erdalkalilosungen 

30 oder -suspensionen oder bei gleichzeitiger Zugabe aqui- . 
valenter Mengen von Eisen(III) ionen und' Alkali- oder 
Erdalkalibasen, -lQsungen oder -suspensionen in beiden 
Fallen unter Verwendung der Oxidationsmittel durchge- 
ftthrt wird und wobei vor, wahrend oder nach der Keim- 

35 bildung bzw. wahrend des Keimwachstumsproz^sses kleine 
^Mengen von Arsenationeh oder Phosphationenj sowie kleine 
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Tfengen dreiwertiger Ionen der Elemente B, Al, Ga, Cr, Mn 
und/oder Pe don Reaktionsmedium zugegeben werden. 

Dep nach dem bekannten Stand der Technik hergeatellte 
Lepidokrokit laSt sich in seinen Eigenschaften, d.h. 
hlnsichtlich spezifischer Oberflache, Form und auch 
oUElsen(III)oxidhydroxid-Anteil durch Variation von 
Konzentration der Einsatzstoffe sowie von Temperatur- 
und pH-Wert-Anderungen in der Keimblldungs- bzw. Auf- 
wachsphase beeinf lussen. Er findet als Farbpigment, als 
Ausgangsmaterial fur die Herstellung von Ferriten und 
nach seiner Umwandlung in nadelfSrmiges Gamma-Eisen(III)- 
oxid als magnetisches Material fttr magnetische Aufzeich- 
nungsmedien Verwendung. Je.nach genanntem Verwendungs- 
15 zweck stellen sowohl Teilchenfora und TeilchengroBe als 
auch TeilchengrSBenverteilung wichtige Parameter dar. 
Sie bedingen bei den Parbpigmenten eine Anderung der 
Parb variation. Bei den magnetischen Materialien fttr Auf- 
zeichnungsmedien beeinflussen diese Parameter die magne- 
20 tischen und damit die elektroakustischen Eigenschaften, 
hlnsichtlich der Ferrit-Herstellung wirken sie sich bei 
der Reaktlvitat der Komponenten aus. Insbesondere bei 
der Verwendung des synthetischen Lepidokrokits oder der 
daraus hergestellten anderen Eisenoxide, als sogenannte 
25 lasierende Parbpigmente ist ein auSerordentlich fein- 
teiliges Material wttnschenswert . 

Es bestand daher die Aufgabe, ein Verfahren zur Herstel- 
lung von synthetischem Lepidokrokit bereitzustellen, das 
30 auf einfache und wirtschaf tllche Weise ein besonders 
feinteiliges Material ergibt und bei dem sich die Fein- 
teiligkeit durch geringe Verf ahrensvariatiohen steuern 
laBt. 



35 
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''Es wurde nun gefunden, daB sich synthetischer Lepidokro- 
kit' ml t einem Qehalt an ^-Eisen(III)oxidhydroxid von r, 
unter 5 % durch Umsetzen einer w&Brigen Eisen(II)chlo- ' 
rid-L8sung mit w&Brigen Allcallmetallhydroxiden unter 
5 gleich2eitiger Oxidation mit Luf tsauerstoff mit den 

aufgabengemSLB' geforderten Eigenschaf ten herstellen l&Bt, 
wenn der w&Brigen Eisen(II)chlorid-L5sung 0,05 bis 5 Mol- 
prozent an solchen organischen Verbindungen zugesetzt 
werden, welche mit Eisen(III)ionen stabile Chelatkomplexe 
10 bilden. 

Wesentlich 1st, daB diese Chelatkomplexe bildenden Ver- 
bindungen nur mit Eisen(III)ionen, nicht aber mit Eisen- 
(II) ion en stabile Komplexe bilden konnen. 



Zur Durchftthrung des erf indungsgemSBen Verfahrens hat 
es sich als besonders zweckmSBig herausgestellt, aus 
einer wSBrigen Eisen(II)chlorid-Losung, Welche eine 
zur Komplexbildung geeignete organische Verbindung ent- 

20 hSlt, mittels einer w&Srigen Alkalimetallhydroxid-LS- 

sung bei Temperaturen zwischen 10 und 36°C und kr&ftigem 
Riihren zur Erzeugung feiner Luftblasen, Eisen(III)oxid- 
hydrat-Keime bis zu einer Menge von 25 bis 70 Molprozent 
des eingesetzten Eisens zu bilden, aus denen dann an- 

25 schlieBend bei einer Temperatur zwischen 20 und 70°C und 
bei einem durch Zusatz weiterer Alkalimengen eingestell- 
ten pH-Wert von 4,0 bis 5,8 unter intensiver Luftvertei- 
lung durch Zuwachs das Endprodukt entsteht. Nach beende- 
tem Wachstum soil der Pests tof fgehalt an Eisen(III)oxid- 

30 hydroxid in der waBrigen Suspension zwischen 10 und 65 g/1, 
bevorzugt bei 15 bis 60 g/1, liegen, Nach dem Abfiltrie- 
ren und Auswaschen des Niederschlags wird der so erhaltene 
Lepidokrokit getrocknet. 



15 



35 Dabei wird der Eisen(II)chlorid-Losung noch vor Beginn 
uder Ausf&llung der Komplexbildner in einer Menge von 
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*"o,05 bis 5, vorzugsweise von 0,1 bis 2 Molprozent, bezogen ^ 
auf die in der L3sung vorhandenen Mole Eisen(II)ionen, 
zugesetzt, Entsprechende Chelatkomplexe bildenden Ver- 
bindungen sind an sich bekannt und werden vorwiegend in 
5 der analytischen Chetnie benutzt. Unter den ftlr das erf in- 
dungsgemaBe Verfahren geeigneten mit Eisen(III)ionen 
stabile Chelatkomplexe bildenden Verbindungen wie Dicarbon- 
sauren, "Hydroxycarbonsauren, Aminocarbonsauren u.a. haben 
sich aromatische Sulf ohydroxycarbonsauren wie Sulfosalicyl- 

10 saure als besonders vorteilhaft herausgestellt. Hervorzu- 
heben ist, daB alle Jene Komplexbildner, die nur mit 
Eisen(II)- ionen, jedoch nicht mit Eisen(III)ionen stabile 
Chelatkomplexe bilden, wie z.B. 1 . 10-Phenanthroliniumchlo- 
rid oder 2,2 '-Bipyridin, nicht den aufgabengemafl gefor- 

15 derten Lepidokrokit entstehen lassen. 

Das erfindungsgemafie Verfahren ermoglicht somit auf ein- 
fache Weise einen extrem feinteiligen Lepidokrokit her- 
zustellen, der zudem einen Geothit-Anteil von unter 5 % 

20 aufweist, Wahrend ohne Zusatz der Chelatkomplexbildner 
die spezif ischen Oberf lachen nach BET von nach dem Stand 
der Technik, z.B. gemas DE-AS 10 61 760, hergestelltem 
synthetischem Lepidokrokit zwischen 18 und 70 ra 2 /g lie- 
gen, lassen sich gemafi der Erfindung spezif ische Ober- 

25 fiachen von bis zu 243 m 2 /g erzielen. Bei der Zugabe von 
etwa 0,1 Molprozent Komplexbildner betragt die spezif i- 
sche Oberf lache im allgemeinen 40-60 m 2 /g und nimmt mit 
steigender Zugabe zu, urn bei 5 Molprozent einen Grenzwert 
zu erreichen. 

30 

Der mit dem erf indungsgemafien Verfahren hergestellte 
Lepidokrokit wird bevorzugt als lasierendes Earbpigment 
eingesetz> wozu er sich wegen seiner besonders groflen 
Oberfiache durch hohere Earbreinheit und Farbstarke aus- 
35 zeichnet. Aber auch als Ausgangsmaterial zur Herstellung 
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von Ferriten auf keramischem Wege eignet sich dieser 
Lepidokrokit ausgezeichnet. Die ftir die Festkorperreak- 
tion notige Feinteiligkeit rauB beim Einsatz des erfindungs- 
gemaB hergestellten Lepidokrokits nicht erst durch in- 
5 tensives Mahlen erzeugt werden, sie besteht von Anfang 
an, so daB der technisch aufwendige Mahlvorgang, der zu- 
dem noch leicht unerwilnschte Fehlstellen im Kristall aus- 
18s t, weitgehend vermieden werden kann. 

10 Das erfindungsgemSfie Verfahren sei anhand folgender Bei- 
spiele nSher eriautert. 

An den result ierenden Materialien wurde die spezifische 

2 

Oberfiache SN 2 in m /g mit der BET-Methode bestimmt, der 
15 Gehalt an Geothit rdntgenographisch ermittelt sowie Teil- 
chenform und Teilchenabmessung als elektronenmikroskopi- 
schen Aufnahmen (1:20 000 und 1: 40 000) abgeleitet. 
Die Messung der Stampfdichte J ED in g/cra 3 erfolgte nach 
Engelmann. AuBerdero wurde die Bildung der Menge Lepido- 
20 krokit in g je Liter und Stunde ermittelt (RG) . 

Beisplel A/1 

Zu 2,7 Liter einer technischen Eisen( II)chlorid-L8sung, 
25 enthaltend 2,18 Mol Eisen(II)ionen, werden 1,5 Mol# 
5-SulfosalicylsSure gegeben. Dann werden bei 28°C 
2,18 Mol NaOH als verdOnnte Natronlauge der vorgelegten 
LSsung zudosiert und damit 50 % der Eisenionen ausgef&llt, 
Nach beendeter FSllung werden unter heftigem Rtthren 
30 400 Liter Luft pro Stunde in die Suspension eingeleitet. 

Die Keimphase 1st dann beendet, wenn der pH-Wert der 
Suspension auf 3,3 gef alien 1st. Die Temperatur wird Jetzt 
auf 40°C angehoben und es i -w^rdefP^60Q ; -Litet , -Luf t : pro Stunde 
35 eingeleitet. Nun werden 2,4 Mol NaOH in 2 Liter Wasser 
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r 

geiast und liber eine automatische pH-Regelung bei pH =» 5,5 
der Suspension zudosiert. Die Reaktion ist beendet, sobald 
bei p£ = 5,5 keine Natronlauge mehr zudosiert werden muB. 
Die Endkonzentration betrftgt 32,3 g Lepidokrokit pro Liter 
5 Suspension, Das Pigment wird abfiltriert, mit Wasser 
chloridfrei gewaschen und bei 130°C getrocknet. 
Die Eigenschaften des Materials sind in der Tabelle 1 
aufgeftthrt. 

10 Beispiel A/2 

Es wird wie in Beispiel A/1 verfahren, jedoch mit dera 
Unterschied, dafi 1,0 MblZ 5-Sulfosalicylsaure der 
Eisen(II)chloridl5sung zugesetzt werden. 

15 

Die Eigenschaften des Lepidokrokits sind in Tabelle 1 an- 
gegeben. 

Beispiel A/3 

20 

Es wird wie in Beispiel A/1 verfahren, jedoch mit dem 
Unterschied, dafi 0,5 MolJ5 5-Sulf osalicylsiiure der FeClg- 
-LOsung zugesetzt werden. Die Eigenschaften des Lepido- 
krokits sind in Tabelle 1 angegeben. 

25 

Beispiel A/4 

Es wird wie in Beispiel A/1 verfahren, jedoch mit dem Un- 
* terschied, dafi 0,2 Mol% 5-Sulf osalicylsSure der FeCl 2 -L8- 
30 sung zugesetzt werden. Die Eigenschaften des Lepidokrokits 
sind in Tabelle 1 angegeben. 



35 
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r Vergleichsversuch B/l 

Es wird wie in Beispiel A/1 beschrieben verfahren, je- 
doch ohne Zusatz eines organischen Kpmplexbildners . Die 
5 Eigenschaften des Lepidokrokits sind in Tabelle 1 ange- 
geben. 

Tabelle 1 

10 Beispiel 5-Sulf osalicyl- RG SN- *-FeOOH % 

saure 5ED 2 • 



A/1 


1,5 MoljS 




0,83 


143,2 


1 


% 


A/2 


1 Mol% 


29,6 


0,81 


123,1 


0 


% 


A/3 


0,5 MolJS 


27,7 


0,76 


96,6 


0 


% 


A/4 


0,2 Uol% 


16,5 


0,62 


57,0 


0 


% 


B/l 




10,7 


0,32 


29,8 


• 2 


% 



Beispiel C/l 

20 

Es wird wie im Beispiel A/1 verf c^ren, jedoch mit dem 
Uhterschied, daB 2 Mol£ Weins&ure der FeClg-Ldsung zuge- 
setzt werden. Die Eigenschaften des Lepidokrokits sind in 
Tabelle 2 angegeben. 

25 

Beispiel C/2 

Es wird wie im Beispiel A/1 verfahren, jedoch mit dem 
Uhterschied, daS 1 Kol% Weins&ure der FeClg-LSsung zuge- 
30 setzt werden. Die Eigenschaften des Lepidokrokits sind 
in Tabelle 2 angegeben. 
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'" Beispiel C/3 

Es wird wie im Beispiel A/1 verfahren, jedoch rait dem 
Ifciterschied, dafi 0,5 Mol* Weinsaure der PeCl 2 -L5sung zu- 
5 gesetzt werden. Die Eigenschaf ten des Lepidokroklts sind 
In Tabelle 2 angegeben. 

Beispiel C/4 

10 Es wird wie im Beispiel A/1 verfahren, Jedoch mit dem 

I&iterschied, dafi 0,2 Molfc Weinsaure der FeCl 2 -L5sung zu- 
gesetzt werden. Die Eigenschaf ten des Lepidokroklts sind 
in Tabelle 2 angegeben. 

15 Beispiel D/l bis D/4 

Es wird wie im Beispiel A/1 verfahren, jedoch mit dem 
Itoterschied, dafi der PeCl 2 -L6sung folgende Mengen an 
ZitronensaVure zugesetzt werden: 



Die Eigenschaften des Lepidokroklts der Beisplele D/l bis 
D/4 sind in Tabelle 2 aufgeftthrt. 

Beispiel E/l bis E5 

30 

Es wird wie im Beispiel A/1 verfahren, jedoch mit dem Un- 
terschied, dafi der FeCl 2 ~L5sung folgende Mengen Xthylen- 
diamintetraesslgsaure zugesetzt werden: 



20 



Beispiel D/l 
Beispiel D/2 
Beispiel D/3 
Beispiel D/4 



2,0 Molfc 
1,0 MoljK 
0,5 Moljg 
0,2 Mol% 



25 



35 
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15 



20 



25 



r Beispiel E/l: 2,0 Mol£ 
Beispiel E/2: 1,0 Mol£ 
Beispiel E/3: 0,5 Mol? 
Beispiel E/4: 0,2 MoljS 
Beispiel E/5: 0,1 MoljS 

Die Eigenschaf ten des Lepidokrokits sind in Tabelle 2 
angegeben. 

Beispiel F/l und F/2 

Es wird wie im Beispiel A/1 verfahren, jedoch mit dem 
Unterschied, daS der FeCl 2 -Losung 0,2 Mol# Brenz- 
catechindisulf onsSure-3 ,5-dinatriumsalz-monohydrat fiir 
Beispiel P/l und 0,5 Mol? far Beispiel P/2 zugefiigt wer- 
de T . Die Eigenschaf ten des Lepidokrokits sind in Tabelle 2 
ar^egeben. 

Vergleichsversuche G/l bis G/4 

Es wird wie im Beispiel A/1 verfahren, Jedoch mit dem 
Unterschied, dafi der FeClg-Losung folgende Mengen selek- • 
tiv mit Eisen(II)ionen stabile Chelatkomplexe bildende 
organischer Koraplexbildner zugesetzt werden, 

Versuch G/l: 0,2 Mol£ 2,2 '-Bipyridin 

Versuch G/2 : 0,78 Mol* 2,2 f -Bipyridin 

Versuch G/3: 0/2 Mol£ 1,10-Phenanthroliniumchlorid 

Versuch G/4: 0,78 Moljt 1,10-Phenanthroliniumchlorid 

Die Eigenschaf ten der auf diese Weise erhaltenen Lepido- 
krokit-Materlalien sind in Tabelle 2 aufgeftthrt. 
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r Beisplel H 

Zu 13>5 1 einer technischen Eisen(II)chlorid-L5sung, 
welche 10,9 Mol Eisen(II)ionen. enthait, werden 1,5 MolZ 
5 5-SulfosalieylsSure hinzugefiigt. Dann werden bei 28°C 
10,9 Mol NaOH als verdttnnte Natronlauge der vorgelegten 
LQsung zudosiert und damit 50 % der Eisenionen ausgef&llt. 
Dabei steigt die Temperatur auf 34°C an. Nach beendeter 
FSllung werden unter heftigem Riihren 1800 1 Luft pro 

10 Stunde in die Suspension eingeleitet. Wahrend der Kelm- 
phase ist die Temperatur von 34°C auf 28°C zurilckgegan- 
gen. Die Keimphase. ist beendet, wenn der pH-Wert auf 3,3 
gef alien ist. Die Temperatur wird auf 3^°C angehoben und 
es werden 2000 1 Luft/h eingeleitet. 10,9 Mol NaOH wer- 

15 den in 10 Liter Wasser gelost und mittels Schlauchpumpe 
so eindosiert, dafi der pH-Wert stets bei 5>5 liegt. Die 
Reaktion ist dann beendet, wenn der pH-Wert plotzlich ? 
steigt. Die Endkonzentration betr&gt dann 32,3 g ^-PeOOH 
pro Liter Suspension. Das Pigment wird abfiltriert, mit 

20 H 2 0 chloridfrei gewaschen und bei 130°C getrocknet. 

Die Eigenschaf ten des so hergestellten feinteiligen 
Lepidokrokits sind in Tabelle 2 aufgeftthrt. 

25 



30 
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r Tabelle 2 



Bei- 



10 



15 



spiel 


Zusatz 


RG 


JED 


SN 2 


o£-Fe00H 


C/l 


2 Mol? Weinsaure 


27>7 


0,69 


95,0 


0 


C/2 


1 MoljS Weinsaure 


27,7 


0,73 


95,1 


0 


C/3 


0,5 Mol? Weinsaure 


22,8 


0,56 


59,9 


0 


C/4 


0,2 Mol? Weinsaure 


13,8 


0,50 


47,4 


0 


D/l 


2 Mol?5 ZitronensSure 


38,7 


0,83 


62,8 


0 


D/2 


1 Mol# ZitronensSure 


29,8 


0,64 


98,2 




D/3 


0,5 Vlol% Zitronensaure 


27,7 


0,60 


86,5 


4 


D/4 


0,2 Mo 1J? Zitronensaure 


18,4 


0,53 


60,9 


5 





E/l 


2 Mol£ ttthylendiamin- 














tetraessigsaure 


29,8 


0,64 


99,8 


0 




E/2 


1 Mo 15S Xthylendiamin- 














tetraessigsaure 


27,7 


0,58 


85,9 


0 




E/3 


0,5 Mol? Athylendiamin- 










20 




tetraessigsaure 


13,4 


0,58 


64,5 


0 




E/4 


0,2 Mol% Xthylendiamin- 














tetraessigsaure 


12,5 


0,46 


38,9 


0 




E/4 


0,1 Mol55 ftthylendiamin- 














tetraesslgsaure 


U,4 


0,45 


37,5 


0 


25 


P/l 


0,2 Mol55 Tiron 


17,6 


0,60 


53,6 


0 




F/l 


0,5 MoliS Tiron 


15,5 


0,68 


79,9 


0 




G/l 


0,2 Mol# 2,2'-Bipyridin 


11,4 


0,31 


32,3 


2 




G/2 


0,78 Mol5« " 


11,7 


0,30 


29,4 


0 


30 


G/3 


0,2 Mol55 1.10-Phenanthro- 














liniumchlorid 


U,7 


0,29 


32,5 


0 




G/4 


0,78 Mol55 1.10-Phenanthro- 














liniumchlorid 


15,5 


0,29 


31,7 


0 



H 

35 



1,5 Mol? 5-Sulfosalicyl- 

saure 25 



0,93 184,6 



0 
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r Belsplel 1/1 

Zu 2,7 Liter einer technischen Eisen(II)chlorid-L8sung, 
enthaltend 2,18 Mol Eisen(II)ionen, werden 0,1 Uol% 5-Sul- 
5 fosalicyls&ure gegeben. Dann werden bei 23°C 2,18 Mol NaOH 
als verdiinnte Natronlauge der vorgelegten L5sung zudoslert 
und damit 50 % der Eisenionen ausgef&llt. Nach beendeter 
F&llung werden unter heftigem Rtthren 400 Liter Luft pro 
Stunde in die Suspension eingeleitet. 

10 

Die Keimphase ist dann beendet, wenn der pH-Wert der 
Suspension auf 3*3 gefallen ist. Die Temperatur wird jetzt 
auf 25°C angehoben und es werden 600 1 Luft pro Stunde 
eingeleitet. Nun werden 2,4 Mol NaOH in 2 Liter Wasser 
15 gelSst und Uber eine automatische pH-Regelung bei pH = 5,5 
der Suspension zudosiert. 

Die Reaktion ist beendet, sobald bei pH = 5*5 keine Ne.^ron- 
lauge mehr zudosiert werden mufi. Die Endkonzent ration 
20 betragt 32,3 g Lepidokrokit pro Liter Suspension. Das 

Pigment wird abfiltriert, mit Wasser chloridfrei gewaschen 
und bei 130°C getrocknet. 

Die Eigenschaften des Materials sind in der Tabelle 3 
25 aufgeftthrt. 

Beisplele 1/2 bis 1/9 

Es wird wie ira Beispiel 1/1 verfahren, jedoch rait dem 
30 Unter schied, daB folgende Mengen SulfosailcylsSure der 
Eisen(II)chloridl6sung zugesetzt werden: 



35 
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r Beispiel 1/2 


: 0.2 


Moll 


Beisplel 1/3 


: 0,5 


Moll 


Beispiel 1/4 


: 1,0 


Moll 


Beispiel 1/5 


: 1,5 


Moll 


Beispiel 1/6 


2,0 


Moll 


Beispiel 1/7: 


2,5 


Moll 


Beispiel 1/8 


3,0 


Moll 


Beispiel 1/9: 


5,0 


Mo 15? 



10 Die Eigenschaften der PIgmente sind in Tabelle 3 aufge- 
fOhrt, 

Vergleichsversuch 1/10 

15 Es wird wie in Beispiel 1/1 verfahren, jedoch ohne Zusatz 
von organischem Komplexbildner. Die Pigmenteigenschaf ten 
sind ebenfalls in Tabelle 3 aufgefiihrt. 

Tabelle 3 



Beispiel 


Zusatz von 


S ED 


SN 2 


*i,-Fe00H 




Komplexbildner 






1/1 


0,1 Moll 


0,55 


66,5 


5 % 


1/2 


0,2 Moll 


0,66 


84,8 


5 1 


1/3 


0,5 Moll 


0,88 


111,3 


5 % 


1/4 


1,0 Moll 


0,94 


132,9 


5 % 


1/5 


1,5 Moll 


1,06 


201 


5 1 


1/6 


2,0 Moll 


0,98 


241,7 


5 1 


1/7 


2,5 Moll 


1,09 


229,1 


5 % 


V8 


3,0 Moll 


1,19 


238,3 


5 1 


1/9 


5,0 Moll 


1,16 


. 243,7 


5 1 


Vergleichs- 








-Versuch 


1/10 


0,31 


46,7 


5 1 



35 
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* Beisplel K 

Zur Beurteilung der Farbeigenschaf ten der synthetischen 
Lepidokrokite werden entsprechend den Beisplel en 1/2, 1/4 
5 sowie H (Temperatur der Keim- und Wachstumsphase jedoch 
20°C) hergestellte Muster mit einem solchen gemaa Ver- 
gleichsversuch 1/10 verglichen. Dabei zeigt sich, daB mit 
der in einfacher Weise einstellbaren steigenden spezifi- 
schen Oberfiache sich starker lasierende Parbpigmente 
10 erhalten lassen. AuBerdem zeichnen sich diese Lepidokro- 
kite durch einen von der spezifischen Oberfiache abhangi- 
gen Rotstich vorteilhaft aus. 
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Patentansprtlche 



1. 

5 

10 

2. 

15 
20 
25 

30 

35 



Verfahren zur Herstellung von synthetischem Lepido- 
krokit mit einem Gehalt an oc-Eisen(III)oxidhydroxid 
von unter 5 % durch Umsetzen einer wSLBrigen Elsen- 
(II)chlorid-L5sung mit wSflrigen LOsungen von Alkali- . 
metallhydroxiden unter gleichzeitiger Oxidation mit 
Luftsauerstoff 9 dadurch gekennzeichnet , daB der 
Eisen(II)chlorid-Losung 0,05 bis 5 Molprozent komplex- 
bildende organischen Verbindungen zugesetzt vrerden, 
welche mit Eisen(III)ionen stabile Chelatkomplexe 
bilden. 

Verwendung des gemafi Anspruch 1 hergestellten synthe- 
tischen Lepidokrokits als lasierendes Parbpigment. 
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